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fs| (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG OLIGER SUSPENSIONEN WASSERLOSLICHER ENZYME 



f^} (57) Abstract: The invention relates to oily suspensions of at least one water-soluble enzyme and to a method for the production of 

s «— ^ said suspensions and the use thereof as additives for animal feed. 
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£^ (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft olige Suspensionen mindestens eines wasserloslichen Enzyms sowie ein Verfahren 

)^ zur Herstellung dieser Suspensionen und deren Verwendung als Zusatz zu Tierfuttermitteln. 
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Verfahren zur Herstellung oliger Suspensionen wasserloslicher En- 
zyme 

5 Beschreibung 

Die Erf indung betVifft olige Suspensionen mindestens eines 
wasserloslichen Enzyms sowie ein Verfahren zur Rerstellung dieser 
Suspensionen und cieren Verwendung als Zusatz zu Tierf uttermit- 
10 teln. 

Das Zumischen von wasserloslichen Enzymen zu Futtermitteln er- 
folgt im Stand dej: Technik als Feststoff als Grstnulat oder Extru- 
dat vor dem Pelletieren der Futtermittelmischung . 

15 

Dies hat den Nachteil, da£ zum Erreichen ausreiQhender Pelletier- 
stabilitat bei hoheren Pelletiertemperaturen daa Aufbringen von 
Umhullungen auf d&s Granulat oder Extrudat in ein em zusatz lichen 
Verfahrensschritt erforderlich ist. 

20 

Weiterhin konnen fliifeige, waSrige Formulierungen von wasserlosli- 
chen Enzymen nach dem Pelletieren durch Aufspriihen auf die Fut- 
termittelpellets sppliziert werden. 

25 Diese waferigen Fotmulierungen sind kommerziell e>rhaltlich oder 
konnen 'aus Instantpulvern durch Losen in Wasser direkt herge- 
stellt werden. 

Waferige Formulierungen weisen in der Regel den Nachteil mikrobio- 
30 logischer Stabilitat und eine geringe Lagerstabilitat auf. 

JP 09 322 770 beschreibt stabile Enzym in 01-Disjpersionen und 
deren Verwendung zum Weichen von Fleisch. 

35 Es war daher die Aufgabe der vorliegenden Erf indung, stabile 
' f lussige Formulierungen wasserloslicher Enzyme bereitzustellen, 
die die oben genannten Nachteile des Standes del: Technik nicht 
auf weisen . 

40 Diese Aufgabe wurde erf indungsgemaS gelost durch ein Verfahren 
zur Herstellung oliger Suspensionen wasserloslicher Enzyme, 
dadurch gekennzeichnet , dafc man in Abwesenheit wasserloslicher 
Vitamine 
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a) mindestens ein wasserlosliches Enzym in einem 61, bevorzugt 
in mindestens einem efebaren 01 bis auf eine mittlere Parti- 
kelgro£e von 0,1 bis 100 Jim mahlt oder 

5 b) mindestens ein wasserlosliches Enzym ohne Verwendung einer 
kontinuierlichen Phase bis auf eine mittlere Partikelgrofee 
von 0,1 bis 100 |Ltm mahlt und die gemahlenen Partikel an- 
schlieSend in einem 01, bevorzugt in mindestens einem eEbaren 
01 suspendiert. 

10 

Bei den wasserloslichen Vitaminen handelt es sich insbesondere urn 
Ascorbinsaure und deren Salze wie Natriumascorbat sowie Vitamin 
C-Derivate wie Natrium-, Calcium- oder Magne s ium- as c orbyl - 2 -mono - 
phosphat oder Calcium-ascorbyl-2-polyphosphat , Calcium-panto- 
15 thenat, Panthenol, Vitamin B x (Thiamin) - als Hydrochloride Nitrat 
oder Pyrophosphat , Vitamin B 2 (Riboflavin) und deren Phosphate, 
Vitamin B 6 und Salze, Vitamin Bi 2 , Biotin, Folsaure und Folsaure- 
derivate wie Tetrahydrof olsaure , 5-Methyltetrahydrof olsaure, 
5-Formyltetrahydrof olsaure, Nicotinsaure und Nicotinsaureamid. 

20 

Als wasserlosliches Vitamin sei in diesem Zusammenhang auch 
Vitamin K 3 (Menadion) als Natriumbisulf it genannt. 

Bei den wasserloslichen Enzymen handelt es sich insbesondere Oxi- 
25 doreduktasen, Transferases Lyasen, Isomerasen, Ligasen und Hy- 
drolasen. Bevorzugte Enzyme sind Hydrolasen. Beispiele fur Hydro- 
lase, da£ heiSt Enzyme welche eine hydrolytische Spaltung von 
chemischen Verbindungen bewirken sind, Esterasen, Glycosidasen, 
Lipasen, Phospholipasen, Etherhydrolasen, Proteasen, Amidasen, 
30 Aminidasen, Nitrilasen und Phosphatasen . 

Glycosidasen umfassen sowohl endo- als auch exo-Glucosidasen, die 
sowohl a- als auch p-glycosidische Bindungen spalten. Typische 
Beispiele hierfiir sind: Amylasen, Maltasen, Cellulasen, Endo-Xy- 
35 lanasen, (3-Glucanasen, Mannanasen, Lysozyme, Galactosidasen, 

p-Glucuronidasen, Glucoseoxidasen, Saccharasen, Lactasen und der- 
geleichen. 

Bevorzugt sind insbesondere nichtstarkepolysaccharidspaltende En- 
40 zyme, wie zum Beispiel Amylase, Glucanase und Xylanase sowie 
Phosphatasen, wie insbesondere Phytase. 

Im erf indungsgemafeen Verfahren konnen die wasserloslichen Enzyme 
auch als Kombination der beschriebenen Enzyme eingesetzt werden. 

45 
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Die nachstehend beschriebenen Ausfxihrungsf ormen beziehen sich da- 
her immer auch auf die Kombination von wasserloslichen Enzymen. 

Die oben genannten wasserloslichen Enzyme konnen vor der Mahlung 
5 in beliebiger Weise in fester Form vorliegen. Herstellbar sind 
diese Feststoffe in an sich bekannter Weise beispielsweise durch 
Trocknungs- oder Fallungsverf ahren aus Kulturbriihen. Vorzugsweise 
werden diese Kulturbriihen vor der Trocknung oder Fallung fil- 
triert oder zentrif ugiert . Trocknungsverf ahren sind beispiels- 
10 weise Spruhtrocknungs-, Wirbelschichttrocknungs- oder Kontakt- 
trocknungsverf ahren , insbesondere Gef riertrocknungsverf ahren . 

Die Fallungsverf ahren sind an sich bekannt, wie beispielsweise 
Fallung durch Na2So 4 -Zusatz . Fallungsmethoden sind beispielsweise 
15 in "Enzyme der Tierernahrung, AWT, 1997, RoonstraJSe 53175 Bonn" 
beschrieben . 

Dementsprechend konnen die wasserloslichen Enzyme beispielsweise 
als Pulver, Granulate oder Lyophyllisate vorliegen. 

20 

Bevorzugt werden die wasserloslichen Enzyme vor der Mahlung als 
Feststoffe verwendet, die einen Wassergehalt kleiner 10 Gew. -% 
aufweisen. 

25 Als eJSfoare Ole kommen in der Regel alle physiologisch unbedenk- 
lichen 4)le - sowohl pf lanzlichen als auch tierischen Ursprungs - 
in Frage, insbesondere solche Ole, die bei 20°C flussig sind bzw. 
die in der Suspension bei 2 0°C allein oder zusammen mit anderen 
Olen die fliissige Phase bilden. Bevorzugt zu nennen sind in 

30 diesem Zusammenhang Sonnenblumenol, Palmol, Sesamol, Maiskei- 
mol, Baumwollsaatol, Sojabohnenol oder Erdnu^ol, Ester mittel- 
kettiger Triglyceride sowie auEerdem Fischole wie beispiels- 
weise Makrelen-, Sprotten- oder Lachsol . Fur die Tierernahrung 
besonders bevorzugt sind Fischole, Maiskeimol, Sonnenblumenol und 

35 ErdnuEol. Fur den Food-/Pharmabereich zusatzlich von Vorteil sind 
die Ester mittelkettiger Triglyceride. 

Als efebares 01 im Sinne der Erfindung sind auch Vitamin E, 
Vitamin E-Derivate oder Mischungen davon zu verstehen. Die Be- 
40 zeichnung Vitamin E steht in diesem Zusammenhang fur natufliches 
oder synthetisches a-, P~ , y- oder 5-Tocopherol , bevorzugt fur 
naturliches oder synthetisches a-Tocopherol sowie fur Toco- 
trienol. Vitamin E-Derivate sind z.B. Tocopheryl-Ci-C2o~Alkansau- 
reester wie Tocopherylacetat oder Tocopherylpalmitat . 
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Vitamin E und/oder deren Derivate konnen dabei allein oder 
zusammen mit den anderen eJSbaren Olen als Dispergiermedium 
verwendet werden. 

5 Die Mahlung kann in an sich bekannter Weise z.B. mit einer Kugel- 
muhle erfolgen. Dabei wird je nach verwendet em Muhlentyp so 
lange gemahlen, bis die Teilchen eine mittlere Partikelgrotee 
D[4,3] von 0,1 bis 100 Mm, bevorzugt 0,2 bis 80 |Jm, besonders be- 
vorzugt 0,5 bis 50 pm, ganz besonders bevorzugt 0,8 bis 40 Jim., 
10 beispielsweise uber Fraunhofer Beugung gemessen, aufweisen. Der 
Begriff D[4,3] bezeichnet den volumengewichteten mittleren Durch- 
messer (siehe Handbuch zu Malvern Mastersizer S, Malvern Instru- 
ments Ltd. , UK) . 

15 Es kann vorteilhaft sein, bei groSen Festkorpern eine Vormahlung 
der Enzymf eststof fe durchzuf uhren . 

Nahere Einzelheiten zur Mahlung und den dafiir eingesetzten 
Apparaturen finden sich u.a. in Ullmann x s Encyclopedia of 
20 Industrial Chemistry, Sixth Edition, 1999, Electronic Release, 
Size Reduction, Kapitel 3.6.: Wet Grinding. 

Bei dem erf indungsgemaEen Mahlverf ahren ist es moglich, alle in 
der Suspension verwendeten Komponenten als Gesamtmischung zu mah- 
25 len. Es kann aber auch jede einzelne zu mahlende Komponente in 
hoher Konzentration in dem zu verwendenden 61 gemahlen werden. 
Die Endzubereitung ergibt sich dann durch eine Abmischung der je- 
weiligen Einzelsuspensionen. 

30 Die erfindungsgemaSe Zubereitung kann vor der Anwendung mit 

Fetten oder Olen auf die jeweilige Gebrauchskonzentration ver- 
dunnt werden. 

Eine besondere Ausf uhrungsf orm des erf indungsgemaSen Verfahrens 
35 ist dadurch gekennzeichnet , da£ die Mahlung im Schritt a) sowie 
die Mahlung und/oder Suspendierung im Schritt b) in Abwesenheit 
eines Emulgators erfolgen. 

Eine weitere vorteilhafte Ausf uhrungsf orm des erf indungsgemafeen 
40 Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, da£ die Mahlung im^Schritt 
a) sowie die Mahlung und/oder Suspendierung im Schritt b) in 
Abwesenheit eines Schutzkolloids erfolgen. 
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Trotz Fehlen der o.g. Dispergier- bzw. Formulierhilf smittel 
konnten die an sich hydrophilen Enzyme - fur den Fachmann 
unerwartet - ohne Benetzungsprobleme und Agglomeratbildung in 
den o.g. hydrophoben Dispergiermedien f einstgemahlen werden. 

5 

Neben der oben beschriebenen NaiSmahlung, lassen sich die 
erfindungsgemafeen oligen Suspensionen auch durch Trockenmahlung 
der wasserloslichen Enzyme und anschlie£endes Suspendieren der 
gemahlenen Partikel in mindestens einem eiSbaren 01 herstellen. 
10 Als Trockenmahlung versteht man in diesem Zusammenhang eine 
Mahlung ohne Verwendung einer kontinuierlichen Phase. 

Nahere Einzelheiten zur Trockenmahlung finden sich u.a. in 
Ullmann^s Encyclopedia of Industrial Chemistry, Sixth Edition, 
15 1999, Electronic Release, Size Reduction, Kapitel 3.4. 

Als besonderen Vorteil hinsichtlich der Stabilitat der 
erfindungsgemaSen oligen Dispersionen hat sich herausgestellt , 
wenn man die Mahlung imVerf ahrensschritt a) sowie die Mahlung 

20 und/oder Suspendierung im Schritt b) in Gegenwart von Trockenmit- 
teln durchfuhrt. Bevorzugt sind dabei Trockenmittel, ausgewahlt 
aus der Gruppe, bestehend aus Alkali- und Erdalkalisulf aten wie 
Natrium-, Calcium- und Magnesiumsulf at , Alkali- und Erdalkalich- 
loriden wie Natrium-, Calcium- und Magnesiumchlorid und Kiesel- 

25 gel. Als- ganz besonders bevorzugtes Trockenmittel ist CaCl 2 zu 
/ 

nennen . 

Die Menge an eingesetztem Trockenmittel liegt im allgemeinen 
zwischen 0,1 und 20 Gew.-%, bevorzugt zwischen 0,5 und 15 Gew.-%, 
30 besonders bevorzugt zwischen 1,0 und 10 Gew.-%, bezogen auf die 
Gesamtmenge der oligen Suspension. 

Das oder die verwendeten Trockenmittel konnen dabei auch separat 
- wie im Verf ahrensschritt a) - in einem e£baren 01 gemahlen' wer- 

35 den und anschliefcend der oligen Suspension der gemahlenen wasser- 
loslichen Enzyme zugesetzt werden. Ferner ist es moglich, die 
Trockenmittel auch ungemahlen mit der oligen Suspension der ge- 
mahlenen wasserloslichen Enzyme aus Verf ahrensschritt a) zu mi- 
schen. Im Falle der Trockenmahlung konnen die wasserloslichen En- 

40 zyme und das oder die Trockenmittel auch separat gemahlen " und 
dann zur oligen Suspension gegeben werden. 

Es wird uberraschenderweise gefunden, date die Zugabe von Trocken- 
mitteln eine Verminderung der Viskositat der oligen Suspension im 
45 Vergleich zu trockenmittelf reien oligen Suspension bewirkt . 
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Aufgrund der f einteiligen Verteilung der dispergierten wasser- 
loslichen Enzyme zeichnen sich die nach dem erf indungsgemaSen 
Verfahren hergestellten oligen Suspensionen durch eine hohe Bio- 
verfiigbarkeit der in der Suspension enthaltenen Wirkstoffe aus . 

5 

Neben den eingangs genannten wasserloslichen Enzymen konnen vor, 
wahrend oder nach der Mahlung zusatzliche fettlosliche Vitamine, 
wie z.B. die K~Vitamine, Vitamin A und Derivate wie Vitamin A- 
Acetat, Vitamin A-Propionat oder Vitamin A-Palmitat, Vitamin D2 
10 und Vitamin D 3 sowie die bereits genannten E-Vitamine in die olige 
Suspension eingetragen und gelost werden. Bevorzugt erfolgt die 
Mahlung im Schritt a) sowie die Suspendierung im Schritt b) in 
Gegenwart f ettloslicher Vitamine. 

15 Gegenstand^ der Erf indung sind auch olige Suspensionen mmdestens 
eines wasserloslichen Enzyms, erhaltlich nach dem erf indungsgema- 
£en, vorstehend beschriebenen Verfahren. 

Die erf indungsgemaSen oligen Suspensionen enthalten dabei 1 bis 
20 70 Gew . - % , bevorzugt 2 bis 60 Gew. -% , besonders bevorzugt 10 bis 
55 Gew. -% ganz besonders bevorzugt 15 bis 50 Gew. -% mindestens 
eines der eingangs genannten wasserloslichen Enzyme in feinstver- 
mahlener Form. 

25 AuSerdem konnen die oligen Suspensionen zusatzlich 0,5 bis 

60 Gew .' - % , bevorzugt 5 bis 50 Gew.-%, besonders bevorzugt 10 bis 
45 Gew. -% , ganz besonders bevorzugt 15 bis 40 Gew. -% mindestens 
eines der eingangs genannten f ettloslichen Vitamine in geloster 
Form enthalten. 

30 

Dariiberhinaus konnen die oligen Zubereitungen zusatzlich 
mindestens ein weiteres Carotinoid enthalten. 

Unter Carotinoide sind z.B. folgende Verbindungen zu verstehen: 
35 £-Carotin, Lycopin, Lutein, Astaxanthin, Zeaxanthin, Crypto- 

xanthin, Citranaxanthin, Canthaxanthin , Bixin, £-Apo-4-carotinal , 
B-Apo-8-carotinal, £-Apo-8-carotinsaureester , einzeln oder als 
Mischung. Bevorzugt verwendete Carotinoide sind ^-Carotin, 
Lycopin, Lutein, Astaxanthin, Zeaxanthin, Citranaxanthin und 
40 Canthaxanthin. 

Die Carotinoide konnen dabei in kristalliner Form oder 
als Formulierung - beispielsweise als Trockenpulver , gemafe 
EP-A-0 065 193 eingesetzt werden. 
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Vorteilhafterweise werden die Carotinoide in der Regel in 
kristalliner Form zusammen mit den wasserloslichen Enzymen in dem 
01 gemahlen. Im Falle von Astaxanthin und Canthaxanthin werden 
bevorzugt Astaxanthin- bzw. Canthaxanthin-haltige Trockenpulver , 
5 beispielsweise Lucantin® Pink bzw. Luc an tin® Rot (ein 10%iges 

Astaxanthin- bzw. Canthaxanthin-Trockenpulver , Fa. BASF Aktienge- 
sellschaft, Ludwigshaf en, Deutschland) zusammen mit den wasser- 
loslichen Enzymen eingesetzt. 

10 Der Gehalt an Carotinoide liegt in den Formulierungen im all- 
gemeinen zwischen 0,1 und 40 Gew.-%, bevorzugt zwischen 0,3 und 
20 Gew.-%, besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 10 Gew.-%, ganz 
besonders bevorzugt zwischen 1 und 5 Gew. -% , bezogen auf die 
Gesamtmenge der Formulierung. 

15 

Je nach Anwendungs zweck konnen die erf indungsgema£en oligen 
Zubereitungen bis zu 10 Gew. -% weiterer Zusatzkomponenten wie 
beispielsweise Mineralstof f e, Aminosauren, Proteine oder fettlos- 
liche Enzyme. 

20 

Diese Zusatzstof f e, ebenso wie die o.g. f ettloslichen Vitamine 
und Carotinoide, konnen vor, wahrend oder nach der Mahlung der 
erfindungsgemaSen Suspension zugesetzt werden. Um eine moglichst 
feinteilige homogene Suspension aller nicht-olloslicher Bestand- 
25 teile zu- erhalten, ist es von Vorteil, die o.g. Zusatzstof fe 
ebenfalls zusammen mit den wasserloslichen Enzymen zu mahlen. 

Als Mineralstof fe konnen beispielsweise Eisensulfat, Zinksulfat, 
Mangansulfat, Kupf ersulf at , Calciumsulf at , Natriumsulf at , Kupfer- 

30 oxid, Magnesiumoxid, Calciumf luorid, Kaliumchlorid, Kaliumjodid, 
Natriumchlorid, Calciumj odat , Calcium-, Magnesium-, Kalium-, 
Natrium- oder Eisen-Phosphat , Cobaltcarbonat , Natriumselenat oder 
Kieselsaure und deren Salze in die Suspension eingearbeitet und 
mitvermahlen werden. Die Menge an eingesetzten Mineralstof f eh, 

35 beispielsweise im Tierernahrungsbereich, orientiert sich dabei 
jeweils am Bedarf der zu fiitternden Tiere. 

Als Amino saurereste kommen generell alle bekannten physiologisch 
unbedenklichen a-Aminosaurereste in Frage. Bevorzugt zu nennen 
40 sind die Reste folgender Aminosauren: Alanin, Arginin, Asparagin, 
Asparaginsaure, Cystein, Cystin, Glutamin, Glutaminsaure, Glycin, 
Histidin, Isoleucin, Leucin, Lysin, Methionin, Phenylalanin, 
Hippursaure, Serin und Taurin. Besonders bevorzugt sind Lysin, 
Methionin und Cystein. 

45 

Weitere Bestandteile der Suspension konnen sein: 
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Verbindungen mit Vitamin- oder Coenzymcharakter, z.B. Cholin- 
chlorid, Carnitin, Y~ But Y r °ketain, Liponsaure, Kreatin, 
Ubichinone , S-Methylmethionin, S-Adenosylmethionin . 

5 Mehrfach ungesattigte Fettsauren, z.B. Linolsaure, Linolensaure, 
Arachidonsaure , Eicosapentaensaure, Docosahexaensaure . 

Fiitterungsantibiotika fur Medizinalfutter sowie Mikroorganismen 
zur Verbesserung der Verdauung. 

10 

In manchen Fallen kann es erforderlich sein, da£ die oligen 
Suspensionen auSerdem Hilfsstoffe, wie z.B. Schutzkolloide , Anti- 
oxidant i en, Verdicker, Chelatbildner , wie z.B. Alkali- oder Erd- 
alkalisalze der Citronensaure , Phytinsaure oder Phosphors aure 
15 enthalten und/oder Emulgatoren enthalten. 

Als Schutzkolloide konnen beispielsweise Gelatine, Fischgelatine, 
Starke, Dextrin, Pf lanzenproteine, Pektin, Gummi-Arabikum, 
Kasein, Kaseinat oder Mischungen davon verwendet . Es konnen 
20 aber auch Polyvinylalkohol , Polyvinylpyrrolidon, Methylcellulose, 
Carboxymethylcellulose, Hydroxypropylcellulose und Alginate ein- 
gesetzt werden. Bezuglich naherer Einzelheiten wird auf R.A. 
Morton, Fat Soluble Vitamins, Intern. Encyclopedia of Food and 
Nutrition, Bd.9, Pergamon Press 1970, S. 128-131, verwiesen. 

25 

Zur ErKohung der Stabilitat des Wirkstoffes gegen oxidativen 
Abbau ist es vorteilhaft, Stabilisatoren wie oc-Tocopherol , 
t-Butyl-hydroxy-toluol, t-Butylhydroxyanisol , oder Ethoxyquin zu- 
zusetzen. 

30 

Als Emulgatoren bzw. Solubilisatoren konnen beispielsweise Poly- 
glycerin-Fettsaureester , Sorbitan-Fettsaurees ter , Propyl englyc o 1 - 
Fettsaureester oder Lecithin verwendet werden. 

35 Die Suspensionen eignen sich u.a. als Zusatzstoff in Tierfutter- 
mittelzubereitungen bzw. in Mischf utter und zur Herstellung von 
Nahrungserganzungspraparaten im Tierbereich. 

Bevorzugt lassen sich. die Suspensionen als Futtermittelzusatz in 
40 der Tierernahrung einsetzen, bevorzugt zum Auf tragen bzw. ~~Auf- 
spruhen auf Futtermittelpellets , besonders bevorzugt zum Zumi- 
schen zu Futtermittelmischungen vor dem Pelletieren. 
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Die Anwendung als Futtermittelzusatzstof f erfolgt insbesondere 
durch direktes Aufsprtihen der erf indungsgemaSen Suspensionen, 
gegebenenfalls nach Verdunnung mit Olen, beispielsweise auf Tier- 
futterpellets als sogenannte «post-pelleting-application" . 

5 

Eine bevorzugte Ausf iihrungsf orcn des Sprtihverf ahrens besteht 
darin, dalS man die Futtermittelpellets unter vermindertem Druck 
mit der Sligen Suspension beladt. 

10 Beispiele hierfiir finden sich u.a. in GB-A-2 232 573 sowie in 
EP-A-0 556 883. 

Bevorzugt richtet sich die Erfindung auf Tierf uttermittel , 
insbesondere auf Futtermittelpellets, die mit den Suspensionen 
15 beladen werden oder vor dem Pelletieren der Futtermittelmischun- 
gen in gewunschten Kombinationen zugemischt werden. 

Die nach dem erf indungsgemaSen Verfahren herstellbaren oligen 
Suspensionen weisen den Vorteil einer erhohten Lagerstabilitat 
20 auf und eine verminderte Anfalligkeit gegeniiber mikrobiologischen 
Verkeimungen . 

Zusatzlich k6nnen die oligen Suspensionen ohne den aufwendigen 
Vexfahxensschritt der Usshxillunq dlrekt den Futtermittelmischungen 
25 vor dem Pelletieren zugesetzt werden. 



in den folgenden Beispielen wird die Herstellung der erfindungs- 
30 gemafien oligen Suspensionen wasserloslicher Enzyme naher 
erlautert . 

Beispiel 1 

35 Zwei Kilogramm einer Mischung aus 25 Gew.-% getrocknete Phytase 
(aus Aspergillus, spruhgetrocknet) , und 75 Gew.-% Maiskeimol wer- 
den mit einem Blattrubrer solange gerubrt, bis eine bomogene Sus- 
pension vorliegt. Danach wird die Mischung in eine ruhrbare Vor- 
lage umgefullt, aus der die Suspension mittels Schlauchpumpe 

40 durch eine kontinuierlich betriebene Kugelmiihle (Dyno Mill" KDL 
Spezial) gefordert wird. Der Mahlbehalter der Kugelmiihle ist mit 
400 g Glaskugeln (Durchmesser 800 bis 1200 |0m) gefullt. Die aus 
der Muhle austretende feinteilige Suspension wird aufgefangen und 
mittels eines PartikelgroSenmeSgerates (Malvern Mastersizer) 

45 vermessen. Der Mahlvorgang wird so oft wiederholt bis die suspen- 
dierten Teilchen ein mittlere TeilchengroEe kleiner 20 \m haben. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung oliger Suspension en wasserloslicher 
5 Enzyme, dadurch gekennzeichnet , da£ man in Abwesenheit was- 
serloslicher Vitamine 

a) mindestens ein wasserloslich.es Enzym in einem 01 bis auf 
eine mittlere PartikelgroSe von 0,1 bis 100 \Xm mahlt oder 

10 

b) mindestens ein wasserlosliches Enzym ohne Verwendung ei- 
ner kontinuierlichen Phase bis auf eine mittlere 
PartikelgroSe von 0,1 bis 100 jim mahlt und die gemahlenen 
Partikel anschlieSend in einem Ol suspendiert. 

15 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da£ es 
sich bei dem 01 um mindestens ein eEbares 01 handelt. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekenn- 
20 zeichnet, da£ es sich bei dem 01 um ein bei 2 0°C flussiges Ol 

handelt . 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 2 oder 3, dadurch 
gekennzeichnet, da£ man als efcbares 01 Vitamin E, Vitamin E- 

25 Derivate oder Mischungen davon verwendet. 

/ 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ die Mahlung im Schritt a) sowie die Mahlung 
und/ oder Suspendierung in Schritt b) in Abwesenheit eines 

30 Emulgators erfolgen. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ die Mahlung im Schritt a) sowie die Mahlung 
und/ oder Suspendierung in Schritt b) in Abwesenheit eines 

35 Schutzkolloids erfolgen. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS man mindestens ein wasserlosliches Enzym als 
Feststoff mit einem Wassergehalt kleiner 10 Gew.-% verwendet. 

40 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ die Mahlung im Schritt a) sowie die Suspendie- 
rung in Schritt b) in Gegenwart f ettloslicher Vitamine erfol- 
gen. 
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9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, da& die Mahlung im Schritt a) sowie die Mahlung 
und/oder Suspendierung in Schritt b) in Gegenwart von Trok- 
keninitteln erfolgen. 

5 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , daS 
man als Trockenmitteln Stoffe, ausgewahlt aus der Gruppe, 
bestehend aus Alkali- und Erdalkalisulf aten, Alkali- und 
Erdalkalichloriden und Kieselgel verwendet . 

10 

11. Olige Suspensionen mindestens eines wasserloslichen Enzyms, 
erhaltlich nach einem Verfahren, definiert gemaS einem der 
Anspruche 1 bis 10. 

15 12. Olige ^Suspensionen nach Anspruch 11, enthaltend 1 bis 
70 Gew . - % mindestens eines wasserloslichen Enzyms. 

13 . Olige Suspensionen nach einem der Anspruche 11 oder 12 , 
enthaltend zusatzlich 0,5 bis 60 Gew. -% mindestens eines 

20 f ettloslichen Vitamins. 

14. Verwendung der oligen Suspensionen, definiert gemaS einem der 
Anspruche 11 bis 13 als Zusatz zu Tierfuttermitteln. 

25 15. Verwendung nach Anspruch 14 als Futtermittelzusatz in der 
Tierernahrung . 

16. Verwendung nach Anspruch 15 zum Auftragen auf Futtermittel- 
pellets . 

30 

17. Verwendung nach Anspruch 15 zum Zumischen zu Futtermittelmi- 
schungen vor dem Pelletieren. 

18. Verwendung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, da£ man 
35 die Futtermittelpellets unter vermindertem Druck mit der 

oligen Suspension beladt. 

19. Futtermittelpellets, enthaltend olige Suspensionen, definiert 
gemafi einem der Anspruche 11 bis 13. 

40 



45 



